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PROCEDE ET DISPOSITIF DE CAPTAGE DE FINES PARTICULES 
PAR PERCOLATION DANS UN LIT DE GRANULES 

La presente invention concerne un procede permettant 

5 d' assurer le captage de particules solides de grande 
finesse, ainsi qu f un dispositif permettant de mettre en 
oeuvre ce precede . 

De nombreuses industries utilisent des solides sous 
forme pulverulente . C'est en particulier le cas des 

10 industries fabriquant des peintures, des produits 
cosmetiques et dermatologiques, et des produits 
pharmaceutiques . Ainsi , 1 ' industrie pharmaceutique , mais 
egalement 1 ■ industrie des cosmetiques, requiert de 
nouvelles formes galeniques afin d'ameliorer le service 

15 rendu par les molecules d'interet therapeutique ou 
dermatologique. En particulier, elle recherche les moyens 
de realiser une dissolution rapide de ces molecules, qui se 
presentent sous forme de poudre solide dans les conditions 
habituelles, au sein des fluides biologiques tels que le 

20 sang ou la lymphe . Pour ce faire, il est necessaire soit de 
modifier la morphologie du solide, soit de diminuer tres 
fortement la granulometrie de la poudre, soit de combiner 
ces deux actions. De nombreux travaux sont egalement 
conduits en vue d*elaborer des medicaments complexes 

25 permettant une absorption lente et reguliere de la molecule 
active (medicament -retard) . 

On sait, par de nombreux brevets et publications 
scientif iques, que l'on peut obtenir des microparticules, 
d ! une granulometrie generalement comprise entre ljim et 

30 10|im, et des nanoparticules d'une granulometrie 
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generalement comprise entre 0,lnm et l^im, en utilisant des 
procedes mettant en oeuvre des fluides supercritiques . 

Les fluides supercritiques, et particulierement le 
dioxyde de carbone supercritique, sont largement utilises 
5 pour realiser des poudres tres fines susceptibles de se 
dissoudre tres rapidement par ingestion par les voies 
respiratoires . Les fluides supercritiques sont egalement 
utilises pour obtehir des particules complexes constitutes 
de melanges de differentes morphologies du principe actif 
10 et d ! un excipient, tel que des microspheres ou des 
microcapsules . 

On rappellera tout d'abord ce qu f est un tel fluide 
supercritique. 

On sait en effet que les corps sont generalement 

15 connus sous trois etats, a savoir solide, liquide ou gazeux 
et que l'on passe de l'un a 1' autre en faisant varier la 
temperature et/ou la pression. Or il existe un point au- 
dela duquel on peut passer de l'etat liquide a l'etat gaz 
ou vapeur sans passer par une ebullition ou a 1 • inverse par 

20 une condensation, mais de fagon continue : ce point est 
appele le point critique. 

On sait egalement qu'un fluide en etat supercritique, 
c'est-a-dire un fluide qui est dans un etat caracterise 
soit par une pression et une temperature respectivement 

25 superieures a la pression et a la temperature critiques 
dans le cas d'un corps pur, soit par un point representatif 
(pression, temperature) situe au-dela de l'enveloppe des 
points critiques representes sur un diagramme (pression, 
temperature) dans le cas d'un melange, presente, pour de 

30 tres nombreuses substances, un pouvoir solvant §leve sans 
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commune mesure avec celui observe dans ce meme fluide a 
l'£tat de gaz comprime. II en est de meme des liquides dits 
« subcritiques » c'est-a-dire des liquides qui se trouvent 
dans un etat caracterise soit par une pression superieure a 
5 la pression critique et par une temperature inferieure a la 
temperature critique dans le cas d ! un corps pur, soit par 
une pression superieure aux pressions critiques et une 
temperature inferieure aux temperatures critiques des 
composants dans le cas d ! un melange (cf l f article de Michel 

10 PERRUT - Les Techniques de l'Ingenieur « Extraction par 
fluide supercritique, J 2 770 - 1 a 12, 1999 ») . 

Les variations importantes et modulables du pouvoir 
solvant des fluides supercritiques sont d ! ailleurs 
utilisees dans de nombreux procedes d 1 extraction 

15 (solide/f luide) , de f ractionnement (liquide/f luide) , de 
chromatographic analytique ou preparative, de traitement 
des materiaux (ceramiques, polymeres) et de generation de 
particules. Des reactions chimiques ou biochimiques sont 
ggalement realisees dans de tels solvants. II est a noter 

20 que les proprietes physico- chimiques du dioxyde de carbone 
ainsi que ses parametres critiques (pression critique : 7,4 
MPa et temperature critique : 31°C) en font le solvant 
pr^fere dans de nombreuses applications, d'autant qu'il ne 
pr§sente pas de toxicite et est disponible a tres bas prix 

25 en tres grande quantite. Solvant non polaire, le dioxyde de 
carbone porte a pression supercritique est parfois 
additionne d'un co-solvant const itue notamment par un 
solvant organique polaire qui a pour fonction de modifier 
le pouvoir solvant de fagon notable, surtout vis-a-vis de 

30 molecules presentant une certaine polaritfi, l'^thanol €tant 
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souvent utilise a cette fin. Toutefois, certains composes 
sont plus f avorablement extraits par un hydrocarbure leger 
ayant de 2 a 5 atomes de carbone, et plus f avorablement , de 
2 a 4 atomes de carbone, a pression supercritique . 
5 Parmi les precedes permettant d'obtenir de tres fines 

particules au moyen d'un fluide a pression supercritique, 
on retiendra particulierement le procede connu sous la 
designation de « RESS » et suivant lequel on detend tres 
rapidement une solution du produit a atomiser dans un 

10 fluide supercritique, et le procede anti-solvant du type 
des precedes dits « SAS », « SEDS », « PCA », « ASES », 
consistant a pulveriser une solution du produit dans un 
solvant organique ou aqueux au sein d'un courant de fluide 
en etat supercritique. 

15 Ces procedes permettent l f obtention d ! une poudre 

formee de particules tres fines qui sont dispersees au sein 
d'un courant gazeux a faible pression (procede RESS) ou a 
pression elevee (procede SAS) . 

La collecte de ces particules est ensuite une 

20 operation tres delicate, surtout lorsque l'on souhaite 
mettre en oeuvre des productions importantes . En effet, a 
l'echelle du laboratoire, les particules generees sont 
captees par filtration sur un organe filtrant tisse ou non- 
tisse generalement dispose au fond du recipient ou est 

25 realis£e la generation des particules. La recuperation du 
filtre charge de particules et la collecte des particules 
necessitent done la depressurisation complete de ce 
recipient, son ouverture et la manipulation du filtre. 
Cette procedure n'est pas compatible avec les exigences 

30 d' hygiene et de s6curite en vigueur dans 1 Industrie 
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pharmaceutique, car une partie des fines particules se 
retrouvent dans 1 ' atmosphere avec les risques d' inhalation 
par le personnel present, et une contamination du 
medicament ainsi atomise est egalement a craindre. Enfin, 
5 il est evident qu'une telle procedure est couteuse et peu 
adaptee a une extrapolation a grande echelle. 

On connait bien entendu diverses methodes permettant 
de collecter de fines particules au sein d'un courant 
gazeux a une pression voisine de la pression atmospherique 
10 notamment dans le domaine du depoussierage. Les differents 
procedes et equipements de depoussierage utilises 
actuellement sont adaptes a la taille des particules a 
capter. On retiendra : 

Les dispositifs inert iels, tels que les chicanes 
15 et les cyclones, qui sont efficaces pour capter des 
particules dont le diametre est superieur a 10 ou 20|im ; 

Les dispositifs electrostatiques, tels que les 
depoussiereurs utilises pour le traitement des fum^es de 
chaudieres a charbon, qui sont des appareils complexes, 
20 efficaces pour capter des particules tres fines d f un 
diametre superieur a l|im environ ; 

Les laveurs de gaz de differentes conceptions qui 
sont adaptes au captage de particules selon leur diametre, 
les plus efficaces etant les laveurs a tuyere Venturi qui 
25 permettent de capter des particules de diamdtres 
submicroniques ; 

Les filtres constitues de materiaux filtrants 
tisses ou non tiss£s qui permettent de capter les 
particules les plus fines y compris celles dont le diamdtre 
30 est compris entre 0,1 et l^m. 
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Chacune de ces techniques a toutefois des limitations 
selon les caracteristiques des particules a capter. 

Dans le cas de fines particules a usage pharmaceutique 
ou cosmgtique, il est clair que les dispositifs inertiels 
5 ne sont pas assez efficaces et que les dispositifs 
electrostatiques ne sont pas utilisables pour des raisons 
de cout et de securite. II ne reste done que les laveurs et 
les filtres. 

Les laveurs ne peuvent etre mis en oeuvre que si l'on 
10 accepte de collecter les particules sous forme d f une 
dispersion au sein d'un liquide ou elles sont 
rigoureusement insolubles ; il est rare que 1 'utilisation 
ulterieure permette la mise en oeuvre d'une telle 
dispersion. 

15 Les filtres presentent aussi un inconvenient notoire, 

dans la mesure ou la recuperation des particules qu'ils ont 
fixees ainsi que leur reutilisation ulterieure eventuelle, 
sont des operations particulierement difficiles a effectuer 
des lors que l f on souhaite respecter les rdgles impos§es 

20 dans 1 Industrie pharmaceutique. 

La present e invention a pour but de proposer un 
procede, ainsi que des moyens de mise en oeuvre de ce 
procede, qui permette de capter facilement de telles 
particules et qui de plus se prete a un f onctionnement en 

25 continu a l'echelle industrielle . 

La pr6sente invention a ainsi pour objet un procede de 
captage de tres fines particules generees par un procede 
mettant en oeuvre un fluide a pression supercritique 
caracteris£ en ce que l'on fait percoler, dans une enceinte 

30 de traitement, ledit fluide charge des particules a travers 
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un lit recepteur constitue de granules. Le fluide a 
pression supercritique sera de preference constitue de 
dioxyde de carbone. 

Ces tres fines particules seront ainsi piegees 
5 principalement dans la porosite extra-granulaire mais 
pourront egalement diffuser a I'interieur meme des granules 
lorsqu ! ils presentent une porosite importante constitute de 
pores de diametres superieurs a ceux des particules 
generees . 

10 Dans un mode de mise en oeuvre particulierement 

interessant de 1' invention, les particules seront 
constitutes d'un principe act if et les granules seront 
constitutes d*un excipient destine a fixer celui-ci. On 
pourra recuperer le lit granulaire charge de particules 

15 (principe actif) et l'utiliser directement pour 
conf ectionner des comprimes, emplir des gelules ou toute 
autre presentation destinee a un usage therapeutique en 
pharmacie huraaine ou vtterinaire, cosmetique ou 
phytosanitaire . 

20 La presente invention permet de realiser un captage en 

continu des particules et pour ce faire on alimentera 
l 1 enceinte de traitement par des granules contenus dans un 
recipient de stockage formant sas par rapport a ladite 
enceinte. De meme les granules traites contenus dans 

25 1' enceinte de traitement seront recueillis dans un 
rtservoir formant sas par rapport a 1' enceinte. 

Par ailleurs le debit d 1 alimentation de 1" enceinte de 
traitement par les granules contenus dans le recipient de 
stockage sera voisin du dtbit de prtlevement realist dans 

30 ladite enceinte. 
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La presente invention a egalement pour objet un 
dispositif de captage comprenant une enceinte de captage 
pour fines particules generees grace a un precede mettant 
en oeuvre un fluide a pression supercritique caracterise en 
5 ce qu'elle comporte, a sa partie superieure, des moyens 
d 1 alimentation en particules a capter et, a sa partie 
inferieure, un lit de granules destines a fixer les 
particules, et des moyens d 1 alimentation et d f Evacuation 
d'un fluide a pression supercritique destines a vehiculer 
10 lesdites particules. 

Preferentiellement , la partie inferieure de 1' enceinte 
de captage formera une tremie convergente vers le bas qui 
sera en communication avec des moyens de reception/stockage 
pouvant former un sas par rapport a 1" enceinte de 
15 traitement. 

On dScrira ci-apres, a titre d'exemple non limitatif, 
des formes d ! execution de la presente invention, en 
reference au dessin annexe sur lequel : 

La figure 1 est un schema de principe d'une 
20 installation de production de particules et de captage 
suivant l 1 invention. 

La figure 2 est un schema montrant le detail des 
moyens de captage des particules mis en oeuvre dans 
1 ' installation representee sur la figure 1. 
25 La figure 3 est une variante du mode de mise en oeuvre 

de l 1 invention represents sur la figure 2. 

On a represents sur la figure 1 un dispositif de 
production et de captage de particules extra fines suivant 
1' invention. Cette installation est essentiellement 
30 constitute d'une chambre d ' atomisation 1, representee de 
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fagon detaillee sur la figure 2, qui est reliee par une 
canalisation 3 a la partie superieure, ou sortie, d'un 
extracteur 5 ou, par une canalisation 37, a une pompe 
d' injection de liquide 38. 
5 Lorsque le procede de generation de particules est de 

type RESS, 1' extracteur 5 est aliment<§ a sa base par une 
canalisation 7 reliee a un reservoir de stockage 9 de gaz 
liquefie par 1 ' intermediaire d'une pompe a membrane 11 et 
d'un echangeur 13 qui permettent de porter le gaz liquefie 

10 a la pression et a la temperature souhaitees . 

Lorsque le procede de generation de particules est de 
type anti-solvant , 1' extracteur 5 n'est pas utilise et le 
fluide issu de 1' Echangeur 13 est directement alimente £ la 
chambre d' atomisation 1 via la canalisation 39, la solution 

15 du produit a atomiser dans un solvant organique ou aqueux 
etant introduite dans la partie superieure de la chambre 
d 'atomisation 1 via la canalisation 37 et la pompe 38. 

Plus precisement la chambre d ' atomisation 1 est 
constitute, ainsi que represents sur la figure 2, par un 

20 recipient tubulaire d'axe vertical qui se termine a sa base 
par un fond conique 2 d f angle au sommet de l'ordre de 45°. 
Cette chambre d 1 atomisation 1 comporte, a sa partie 
superieure, une buse d' injection 4 alimentee par la 
canalisation 3 reliee a 1' extracteur 5, et a sa partie 

25 inferieure une sortie du fluide a pression supercritique 
form£e d'un pastille filtre 41 en metal fritte en 
communication avec la canalisation 15. 

La chambre d ' atomisation 1 contient des granules 16 
destines a fixer les particules de tres faible dimension. 

30 L' alimentation en granules 16 de la chambre d ' atomisation 
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1, ainsi que la recuperation des granules trait£s dans 
celle-ci sont realisees par 1 ' intermediaire de deux 
systemes de sas respectifs, a savoir un sas d ' alimentation 
6 et un sas de recuperation 8. 

5 Le sas d' alimentation 6 est const itue d'un tube 10 qui 

penetre dans la chambre 1 par la partie superieure de 
celle-ci et qui est reli<§ a la partie inferieure d'une 
enceinte etanche 12 avec interposition d'une vanne 33. 
L 1 enceinte 12 est alimentee a sa partie superieure par une 

10 canalisation 14 relive a une tr£mie 31 d 1 alimentation en 
granules par 1 1 intermediaire d'une vanne a solide 18. La 
chambre 12 est par ailleurs reunie d'une part a une 
alimentation en fluide sous pression par une canalisation 
20 avec interposition d f une vanne 22 et d' autre part a 

15 I'exterieur par une canalisation 24 avec interposition 
d'une vanne 26 . 

Dans un tel mode de mise en oeuvre de 1' invention, le 
lit granulaire sera constitue de granules 16 d'une forme et 
d'une taille telles que l'on pourra recuperer facilement le 

20 lit charge de particules, notamment chargees de principe 
actif, par un systeme de vannes habituellement utilise pour 
recuperer des solides. 

De meme, le sas de recuperation 8 est constitug d'une 
enceinte inferieure etanche 27 qui est reliee, par sa 

25 partie superieure, a la base de la partie conique 2 de la 
chambre d' atomisation 1 par un tube 28 avec interposition 
d'une vanne de solide 30. La partie inferieure de 
1' enceinte 27 est reunie quant a elle £ un recipient de 
recuperation 32 avec interposition d'une vanne de solide 

30 3 4. Cette enceinte 27 peut egalement etre mise en 
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communication via une vanne 35 avec le circuit de fluide a 
pression supercritique en aval de l*echangeur 13 et via une 
vanne 29 avec les separateurs 17, de fagon a permettre un 
strippage de la poudre collect£e par un courant de fluide a 
5 pression supercritique. 

On decrira tout d'abord le f onctionnement global de 
1 1 installation puis le f onctionnement specif ique de la 
chambre d 1 atomisation 1 et de ses moyens d' alimentation et 
de recuperation des granules 16. 

10 Suivant une technique connue, par exemple ici la 

technique dite RESS, le produit que I'on souhaite atomiser 
est dispose dans l'extracteur 5 et I'on fait percoler dans 
celui-ci un fluide a pression supercritique, constitue 
notamment par du dioxyde de carbone, qui est stocke dans le 

15 reservoir 9. Le fluide est porte a la pression de travail 
par la pompe a membrane 11 et a la temperature de travail 
par l'echangeur de chaleur 13. Le fluide a pression 
supercritique ayant dissous une certaine concentration du 
produit, il est admis dans la chambre d ' atomisation 1 au 

20 travers de la buse de pulverisation 4, a travers laquelle 
il est brutalement detendu, engendrant la formation de 
particules qui viennent se fixer sur les granules disposes 
dans la chambre 1 . Le fluide est ensuite evacue a 
1' atmosphere ou, 6ventuellement recomprime et recycle. 

25 Si au lieu de la technique RESS, on ggnere les 

particules par une autre technique connue, par exemple le 
procede d' atomisation anti-solvant , on alimente directement 
la chambre d' atomisation 1 par le fluide a pression 
supercritique provenant du reservoir 9 via la pompe 11 et 

30 l'echangeur 13 et l'on pulverise une solution du produit 
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que l'on souhaite atomiser, que I'on aura prealablement 
dissous dans un solvant organique ou aqueux, dans la 
chambre d • atomisation 1 via la buse 4, la canalisation 37 
et la pompe 38. Les particules ainsi generees viennent se 

5 fixer sur les granules disposes dans la chambre 1. Le 
fluide a pression supercritique est ensuite partiellement 
detendu a la pression de recyclage et rechauffe afin 
d' assurer la vaporisation du fluide et la separation de la 
majeure partie du solvant utilisee pour elaborer la 

10 solution initiale du produit a atomiser. Ce solvant est 
recupere dans les separateurs cycloniques 17, puis soutire 
a pression atmospherique au travers de sas 43. Le fluide 
debarrasse de la majeure partie de solvant est recycle, 
apres purification eventuelle sur le lit d'absorbant 19, 

15 generalement constitue de charbon actif, puis liquefie dans 
le condenseur 21, et recupere dans le reservoir de fluide 
9. 

Les moyens d ' alimentation et de recuperation des 
granules dont la chambre d ' atomisation 1 est equipee sont 

20 particulierement interessants dans la mesure ou ils 
permettent un f onctionnement en continu de 1' ensemble de 
1 ■ installation, alors que dans les dispositifs de l'etat 
anterieur de la technique, ou les particules etaient 
recuperees sur un filtre dispos6 a 1 1 interieur de la 

25 chambre d ' atomisation, il etait necessaire, prealablement a 
cette recuperation, de realiser une decompression complete 
de la chambre d' atomisation et l'ouverture de cette 
derniere . 

Pour admettre les granules 16 a 1 1 interieur de la 
30 chambre d • atomisation 1, on recueille tout d'abord ceux-ci 
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dans la 1' enceinte superieure 12 par ouverture de la vanne 
18, les autres vannes en relation avec cette enceinte 12 
6tant alors fermees. On ferme ensuite la vanne 18 et on 
admet le fluide sous pression par la canalisation 20, en 
5 ouvrant la vanne 22, les autres vannes en relation avec 
cette enceinte etant fermees. Lorsque la pression dans 
cette enceinte atteint une valeur legerement superieure a 
celle regnant dans la chambre d 1 atomisation , on ferine la 
vanne 22 et on ouvre la vanne 33, si bien que les granules 
10 sont propulses sous pression dans la chambre 1. Ensuite on 
ferme la vanne 33 et on ouvre la vanne 24 afin de 
d£pressuriser 1' enceinte 12 en vue d'un nouveau cycle de 
remplissage. 

Une fois 1' operation de captage des fines particules 
15 terminee, lorsque l'on souhaite recuperer les granules 
traites dans la chambre 1, on ouvre la vanne 30 et l'on 
recupere dans 1' enceinte inferieure 27 les granules 
traites. Apres fermeture de la vanne 3 0 et ouverture de la 
vanne 34 on recupere dans le recipient 32 les granules 
20 traites. 

Lorsque le procede de generation de particules est du 
type anti-solvant , il est preferable d'operer le strippage 
du solvant organique, ayant servi a preparer la solution 
initiale du produit a atomiser, present sur les granules et 

25 particules ainsi collect^s, cette operation pouvant etre 
avantageu semen t realisee par balayage des granules par un 
courant de fluide §. pression supercritique entrant par la 
vanne 35 et sortant par la vanne 36. 

Suivant 1' invention on reglera, par pesee du melange 

30 recueilli, le debit de soutirage des granules de fagon 



WO 01/43853 



14 



PCT/FR00/03558 



qu f il soit egal au debit d 1 entree et que le volume du lit 
granulaire dans la chambre 1 soit ainsi maintenu £ une 
valeur constante . 

II est ainsi possible de g6nerer les particules de 

5 fagon continue, de les capter et de les recuperer sans 
qu'il soit necessaire, entre le traitement de deux lots 
successifs, d'etre contraint de mettre la chambre de 
traitement a la pression atmospherique . Par ailleurs on a 
constate que le fait de travailler en continu permettait 

10 d'obtenir des lots de produit tres homogenes a la 
difference de ceux obtenus suivant l'etat anterieur de la 
technique c ! est-a-dire en f onctionnement par lot classique. 



Exemple 1 

15 On a utilise 1 1 installation, precedemment decrite 

dotee d'une chambre d 1 atomisation de volume total de 8 
litres, pour extraire de la cafeine par un fluide a 
pression supercritique et generer des particules fines par 
detente de ce fluide selon la technique RESS, ce fluide 

20 etant constitue de dioxyde de carbone a pression 
supercritique a pression de 30 Mpa et £ une temperature de 
60°C et un debit de 14 kg/h. Les particules ont ete captees 
sur un lit de granules d f excipient, constitues de poudre 
d 1 hydroxypropylcellulose et de silice, 90% des granules 

25 ayant un diametre compris entre 100/xm et 300jxm et se 
presentant comme une poudre coulant facilement. Ce lit, 
constitue de 800 g de granules a ete mis en place au 
demarrage de 1 ' installation, et il a ete alimente de 90 g 
de granules toutes les douze minutes tout en soutirant 100 

30 g de solides toutes les douze minutes egalement, de fagon 



WO 01/43853 



15 



PCT/FR00/03558 



que la masse de granules presente dans la chambre soit a 
peu pres constante. Les cinq premiers lots de poudre ont 
£t£ elimines puis, sur chacun des lots suivants recuperes, 
on a effectue une analyse de la teneur en cafeine par 
5 chromatographie en phase liquide HPLC apr£s dissolution de 
la cafeine dans l'eau. 

On a constat^ une excellente reproductibilite de la 
teneur en cafeine de chaque lot obtenu lors d ! une operation 
ayant dure 8 h 30, cette teneur restant comprise entre 10,5 
10 et 11,8 g de cafeine pour lOOg de melange. 

Exemple 2 

Dans un second exemple de mise en oeuvre de 
1' invention et en utilisant la meme installation, on a 

15 gen6r6 des particules tres fines de tetracycline selon le 
procede anti-solvant SAS, dans lequel on a pulverise une 
solution de 5% en masse de tetracycline dans la N- 
methylpyrrolidone avec un debit de 0,6 kg/h dans un courant 
de 15 kg/h de dioxyde de carbone a pression supercritique, 

20 a savoir 18 MPa et 45 °C. 

On a capte les particules dans un lit de granules 
d'excipient constitues d'un melange de poudres 
d f hydroxypropylcellulose (a 50% en poids) et de silice (a 
50% en poids) . 90 % des granules poss^daient un diametre 

25 compris entre 100|im et 300^m, si bien qu f ils se 
presentaient comme une poudre coulant facilement. Ce lit, 
constitu6 de 800g de granules, a £te mis en place au 
demarrage de 1 1 installation, et il a ete alimente de lOOg 
de granules toutes les quinze minutes par le sas 6 tout en 

30 soutirant lOOg de solide toutes les quinze minutes 
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egalement par le sas 8, de fagon que la masse de granules 
presente dans la chambre soit a peu pres constante. 

Suivant 1' invention, a chaque cycle de prelevement, la 
poudre a 6t6 soutir^e, par le sas 8 et stripp6e pendant 10 
5 minutes par un courant de dioxyde de carbone a 18 Mpa, a 
une temperature de 4 5°C et avec un debit de 3kg/h. Le sas a 
ensuite ete decomprime jusqu'a la pression atmospherique 
avant le soutirage final de la poudre obtenue. 

Les six premiers lots de poudre ainsi recuperes sont 
10 jetes. Chaque lot suivant a ete recupere separement et la 
teneur en tetracycline a ete determinee par chromatographie 
en phase liquide apres dissolution de la tetracycline dans 
1 1 eau. 

On a constate une excellente reproductibilite de la 

15 teneur de chaque lot lors d ! une operation ayant dure 8 
heures, cette teneur restant comprise entre 7,2 et 7,9% 
dans la poudre finale. La teneur de cette poudre en N- 
methylpyrrolidone, determinee par chromatographie en phase 
gazeuse de la phase aqueuse obtenue par agitation prolongee 

20 sous ultrasons de la poudre est restee inferieure £ 100 ppm 
pour tous les lots. 

Dans un mode de mise en oeuvre de l f invention 
represents sur la figure 3, on a scinde la chambre 
d'atomisation 1 en deux chambres distinctes, savoir une 

25 chambre d 1 atomisation proprement dite ou sont produites les 
fines particules et une chambre de captage ou les fines 
particules produites sont captees par les granules. 

Plus precisement 1 * installation comprend ainsi une 
chambre d'atomisation la qui est de meme forme que celle 

30 representee sur la figure 2, et qui est en communication 
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par son fond et une canalisation 40 avec la partie 
super ieure d'une chambre de captage lb de meme forme, qui 
contient le lit de granules 16. L 1 alimentation en granules 
de la chambre de captage lb est assuree par une conduite 
5 10' reliee a un sas d 1 alimentation du type de celui 
represents sur la figure 2. 

Un tel mode de mise en oeuvre est particulierement 
interessant dans le domaine de 1 1 exploitation industrielle 
dans la mesure ou il permet de mettre en oeuvre plusieurs 

10 chambres d ' atomisation et plusieurs chambres de captage, 
utilisees et nettoyees successivement . 

Les experiences conduites dans des conditions 
initiales identiques a celles decrites dans les exemples 
precedents ont montre que les resultats obtenus etaient 

15 tout a fait comparables a la difference pres que la mise en 
regime s'est revelee plus longue en raison du depot initial 
de particules fines sur le cone inf erieur de la chambre 
d f atomisation. 
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RE VEND I CAT I ONS 

1. - Procede de captage de tres fines particules 
gSnerees par un procede mettant en oeuvre un fluide a 
pression supercritique, caracterise en ce que l'on fait 

5 percoler, dans une enceinte de captage (1,1b), ledit 

fluide charge des particules a travers un lit recepteur 
constitue de granules. 

2. - Procede suivant la revendication 1 caracterise 
en ce que les particules sont constitutes d'un principe 

10 act if et les granules sont const itues d'un excipient 

destine £ fixer celui-ci. 

3. - Procede suivant l ! une des revendications 1 ou 2 
caracterise en ce qu'on utilise un fluide a pression 
supercritique constitue de dioxyde de carbone. 

15 4.- Procede suivant l'une des revendications 

precedentes caracterise en ce qu'on alimente 1' enceinte 
de captage (1,1b) par des granules (16) contenus dans un 
recipient de stockage (12) formant sas par rapport a 
ladite enceinte (1,1b). 

20 5.- Procede suivant la revendication 4 caracterise 

en ce qu ! on preleve les granules (16) traites contenus 
dans l f enceinte de captage (1,1b) pour les recueillir 
dans un recipient (27) formant sas par rapport a 
1 'enceinte (1, lb) . 

25 6.- Procede suivant l f une des revendications 4 ou 5 

caracterise en ce que le debit d' alimentation de 
1' enceinte de captage (1,1b) par les granules (16) 
contenus dans le recipient de stockage (12) est voisin 
du debit de pr§levement r§alis§ dans ladite enceinte 

30 (1,1b). 
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7. - Dispositif de captage pour fines particules 
generees grace a un procede mettant en oeuvre un fluide 
a pression supercritique caracterise en ce qu'il 
comporte une enceinte de captage (1,1b) pourvue § sa 

5 partie sup£rieure, de moyens d ! alimentation en 

particules a capter et, a sa partie inferieure, un lit 
de granules destines a fixer les particules, et des 
moyens d 1 alimentation et d' evacuation d'un fluide a 
pression supercritique destines a vehiculer lesdites 

10 particules. 

8. - Dispositif de captage suivant la revendication 

7 caracterise en ce que la partie inferieure de 
l 1 enceinte de captage (1,1b) forme une tremie 
convergente vers le bas qui est en communication avec 

15 des moyens de reception/stockage . (8) . 

9. - Dispositif de captage suivant la revendication 

8 caracterise en ce que les moyens de reception/stockage 
(8) forment un sas par rapport a 1 ' enceinte de captage 
(1) . 

20 10.- Dispositif de captage suivant 1'une des 

revendications 8 ou 9 caracterise en ce que les moyens 
d 1 alimentation (6) en particules a capter forment un sas 
par rapport a 1* enceinte de captage (1). 
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